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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　Abstract
　After the following samples （Ｆｅ２０３-kaolin mixture or FeOOH-kaoIin mixture) were suspended
in Thoulet solution, an attempt at centrifugal separation of each component (Fe2O3 and kaolin,
or FeOOH and kaolin) was made.
　Kanpaku kaolin (Tochigi prefecture, third class ore) was used as kao】in, synihesized a-Fe2Os
as Fe2O3 and synthesized β･FeOOH as FeOOH.
　Samples used were as follows : HKM (Hematite Kaolin Mixture):　α-FeiOa-kaolin (1 + 9)
mixture, HKM (WD) (Hematite-Kaolin Mixture (Wetting-Drying)):The samples of 10 rounds
and 50 rounds wetting-drying-repetition of HKM at 90° Ｃ.
　AKM (WD) (Akaganate-Kaolinite Mixture (Wetting-Drying)) : The sample of 10 rounds
wetting-drying-repetition of AKM at 90°Ｃ. AKM is β･FeOOH-kaolinite (1 + 9) mixture.
　Hsyn. (K):a-Fe2O3 synthesized in the existence of kaolin. ・
　Asyn. (K):β-FeOOH synthesized in the existence of kaolin.
　HRS : Hazeyama red Soi16）of the coastal terrace. The fraction of ＜200 mesh was used.
　Specific gravity of Kanpaku kaolin is 2. 58， synthesizedα-Fe2O3 4.48, and synthesized β･FeOOH
3. 59. Therefore, Thoulet solution of specific gravity 3.0 was used in centrifugal separation of
the suspension of the samples above mentioned.
　Operation of centrifugal separation is as follows :
　The sample （200 mg) above mentioned was taken in ａ centrifugal tube (2.6 cm in diameter,
50 ml in volume), 40 ml of Thoulet solution (S. G. 3.0) was added, stirred sufficiently and
separated with ａ centrifugal machine （3500 rpm). The separation obtained by first centrifugation
is Pi and Si. Pi consisted of the sediment (mostly a-Fe2O3 ０Γβ-ＦｅＯＯＨ）ａｎｄＳ２(mostly ka011n）
consisted of the float on the surface (mainly) and the suspension (partly). Next, Si was filled
up with Thoulet solution and the suspension was separated to ｐ (Si) (the sediment from Ｓ１）
and S2. P2 which is the mixture of Ｐ (Si) and P:, and Ｓ２ are the separation of the second
centrifugation. Thus, after the sixth centrifugation, P6 and S6 were abtained.
　Ｐ６ and Ｓ６ were filtered by suction through ａ membrane filter (Fuji film, Microfilter, FM-
120). The weight of the menbrane filter　increased with filtration of cone. Thoulet solution.
Therefore, the filtration of the suspension of Thou let solution was diluted 6 times with water.
filtered　and washed 15 times with water （10 ml water at ａ time). The correction factor (f) of
the membrane filter was as follows :
　　　　　　　／＝畳= 1.04 (average)
where Wo is the weight of the original filter and W is that of the filter(air-dried) after filtration.
　The results of the experiments were as follows :
　Satisfactory results in the range of experimental errors were oftained for HKM, HKW (WD),
AKM, and AKM (WD). The separating results showed that differences of the existent conditions
of iron and kaolin were not found between single mixtures of iron and kaolin and the samples
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obtained by wetting-drying repetition of the miχtures. However, the separation of Hsyn. （Ｋ），
Asyn. (K), and HRS was quite impossible. The existent conditions of iron and kaolin in
these samples seemed to be the same. (For example, aggregate of iron and kaolin)
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　緒　　　言
　FezOs, FeOOHは土壌の着色剤であり，分離した粘土のＸ線回折によって，これらの回折線が
えられる。これらの回折線はＦｅ２０３，ＦｅＯＯＨか単に粘土と混合している場合でも，互に凝集して
いるような場合でもえられる。
　本実験では，α-Ｆｅ２０３，β-ＦｅＯＯＨを合成し，単にKaolinと混合した試料のThoulet溶液に
よる分離法を検討し，α-Ｆｅ２０３，β-FeOOHをKaolinと混合して水を添加し，乾湿をくりかえし
た試料, Kaolin共存下で合成したα-Ｆｅ２０３，β-FeOOHについて，ツーレ溶液による分離挙動を
調べた。
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　試　　　　料　I ・
　Kaolin
　栃木県産，関白Kaolin。風乾物の残留水分は0.49%,乾物中のAI203は20.05%で，一，二級
鉱はA1203 44.41～41.36% (6点），三級鉱（カオリン化した石英斑岩）はA12O3 23.5～3.93%
　（6点）とされ，三級鉱に該当する。比重2.58, X線回折によりKaoliniteの存在を確認。
　合成a-FezOs
　Katsurai　らの方法1）に準じ, FeCls・6H2O 45 g を２Ｚ丸底フラスコにとり，水で２Ｚとなし，
(0.25 N-FeCl, となる），アルミ箔で軽くふたをなし，オートクレーブにいれ, 150°Ｃで２時間保
った後，放冷し，遠心分離して上澄をすて，水を加えて遠沈洗浄をくりかえし10回行った後，アセ
トン洗浄を数回行い，風乾した。
　合成α-Ｆｅ２０３は島津製作所製自記Ｘ線回折装置（ＶＤ-１型）により，次の条件でＸ線回折を行っ
た。　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　，
　Target Fe, Filter Mn, Tube voltage ３０KV, Tube current ８ mA, Scan, speed 2°/min｡
Time constant 2 sec, Chart speed １０mm/min.. Full scale 500 C.P.S., Div. slit.0.8 mm,
Rec. slit0.５mm, Scatt. slitｌ mm, Scan, range,.2^=25～85°･
　合成α-Ｆｅ２０３のＸ線回折線は，次の表のとおりである。
　　　　　　　　　　x-ray diffractionlines（d（Ａ））ofsynthesized a-Fe2O3
　　　　　　　3.68 (M)　　2.20 (W)　　1.60 (VW)
　　　　　　　2.70 (VS)　　1.84 (M)　　1.48. CW)
　　　　　　　2.51 (S)　　1.69 (M)　　1.45 (W)
　原料FeCls ・6H20 45.1 gをＦｅ２０３に換算すれば13.3gで,あり，合成物の収量は9.1gであ
るから，収率はﾏﾄﾞ-X 100=68.4%,合成物（水分0.86％）中’のFe,0･は95.2%,色（風乾色）
は7.5 RP 3/4, 比重は4.84であった。
　合成β-FeOOH　　　　　　　　　　　　　　　　　」
　Weisej‘およびMilliganの方法3いこ準じ，１７細ロびんを用い｡下より800 ml のところに上
線を付し，下より200 m1 のととろに下線を付し, FeCls・6H2O 28 g をいれ，90°Ｃに加温した
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水を加えながら, FeCIs ・ 6H2O を溶かし，さらに上線まで90°Ｃの水を加えて，よくふりまぜ，軽
く栓をなし，90°Ｃの定温槽に３時間浸漬した。
　　時間の経過とともに, FeClsは加水分解して液は混濁し，一部は凝固沈底した。
　３時間後に，びんをとりだし，K2S044）粉末ｌｇを加え，ふりまぜた後，放置した。　　　　　・
　　約30分で，ほとんど上澄が透明になった。 KzSO* は少ｍなら凝固がわるく，多量の必要もない。凝固は熱
　時に行う。　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　，‥
　上澄はサイフォンで下線まで除き，90°Ｃの水を上線まで加え, K2SO4粉末１ｇを加えてふりま
ぜ，再び放置して沈底させた。このような操作を合計５回行った後，直径９ｃｍのブッフナーロ斗
に口紙をはめ，全量を熱水でうつして吸引口過し，S042-の反応がなくなるまで洗浄し，アセトン
洗浄した後，風乾し，乳鉢で軽くこすり, 200 mesh のふるいを通して，よく混合した。
　合成β-ＦｅＯＯＨのＸ線回折線は，次の表のとおりである。
　　　　　　　　x-ray diffraction lines（d（Å））of sｙりthesizedβ-FeOOH　。｡
7｡42 (S)
5.25 (M)
3.33 (VS)
2.62 (M)
2｡55 (VS)
2.29 (M)
1.94 (W)
丿4（ＶＷ）
1.64 (M)
1.51 (VW)
原料FeCla ・6H,0 28 g をＦｅＯＯＨに換算すれば９､２ｇであり、合成物の収ｍは3.8 gであ
るから;収率は
3.8
-
9.2
×100=41.3%,合成物（水分5.12％）中のＦｅは53.9%であった。FeOOH
中のＦｅの理論値は62.9%である。色（風乾色）は7.5 YR 5/8, 比重は3.59であった。
　α-FejOj-Kaolin (1+9)混合物〔ＨＫＭ〕
　合成a-Fe2O3 20 mg とKaolin 180 mg を十分混合して（1＋9）混合物をつくった。これをHKM
と略記する。 Hematite-Kaolin Mixture の略。
　a-Fe2O3―Kaolir･（1＋9）混合物の乾湿くりかえし（90°Ｃ）試料〔ＨＫＭ･（ＷＤ）〕
　HKM ４ｇを直径９ｃｍの平底蒸発皿にとり，水５ｍｌを加え，よくねりあわせ，90°Ｃの定温器
に２時間放置して乾燥させ，第１［目の乾湿くりかえしを終った。次いで，水５ｍｌを加えてねりあ
わせ，同様にして90°Ｃで乾燥し，以下このような操作を10回および50回行って，乾湿くりかえ
し10回および50回の試料をえた。　これらの試料をHKM (WD)と略記する。ＷＤは　Wetting-
Dryingの略。
　β-FeOOH-Kaolin (1 + 9)混合物の乾湿くりかえし（90°Ｃ）試料(AKM (WD))
　β-ＦｅＯＯＨ－Ｋａｏｌｉｎ（１＋9）混合物をＡＫＭと略記する。AKM ４ｇをHKNの場合と同様に，
水を加えてねりあわせ，90°Ｃで乾湿くりかえし10回の試料をえた。これをＡＫＭ（ＷＤ）と略記す
る。Akaganate-Kaolin Mixture (Wetting-Drying)の略。
　Kaolin共存下で合成したα-Fe2O3〔Ｈ syn.CK)〕
　0.1 N-Ｆｅ(Ｎ０３)3・ 9H2O 200 m1 とKaolin 4.89 g を500 ml の三角フラスコにとり，磁気か
くはん子をいれ，逆流冷却器をつけ，加熱磁気かくはん器上におき，液をかくはんしながら５時間
煮沸した。
　　α-Fe2O3合成の場合には, FeChを用いたか，ここでは, Fe(NO3)3を用いた。a-Fe2Osをえやすかったl
　からである。
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　　Fe(NO3)3溶液から，全・α-Ｆｅ２０３が生成すれば, a-Fe2O3 : kaolin=l:9となるか, Fe(NO3)3から
　の収率を考慮すると，α･Fe2O3のKaolinに対する比率は少しさかる。
　加熱が終ると放冷し，遠心分離によって上澄をすて;水を加えて遠沈洗浄を10回行った後，アセ
トン洗浄を数回行い，風乾した。えられた試料の風乾色は2.5 YR 5/!o で，Ｘ線回折によれば，
dCA), 3.67, 2.69, 2.51, 2.22, 1.84, 1.69, 1.48, 1.45　の回折線がえられ, ≪-Fe2O3を確認
したが，α-Fe2 0sのみの合成物にくらべてKaolinが多量存在するため，回折線が弱かった。　こ
れをHsyn.CK)と略記する。
　Kaolin共存下で合成したβ-FeOOH〔Ａ syn.(K)〕
　FeCla °6H2O 2.5 g（ＦｅＯＯＨとして0.82 g)とKaolin 7.4gを500 m1.三角フラスコにと
り，水300 ml を加え，磁気かくはん子をいれ，逆流冷却管をつけて，加熱磁気かくはん器上で３
時間，90°Ｃに保った後，放冷し，遠沈，水洗浄10回を行い，ア七卜･ン洗浄２回を行って風乾した。
　　FeCh・ 6H20から，全ｎβ-FeOOHが生成するとすれば,　8-ＦｅＯOH : kaolin = 1:9となるが, FeCls･
　6H90からの収率を考慮すると，β･FeOOHのkaolinに対する比率はさかる。
　えられた試料の風乾色は7.5 YR 8/8 iで, Kaolinが多量存在するため，Ｘ線回折線はβ-FeOOH
のみの合成物にくらべて本数が減少し，その強線が３本だけ弱くあらわれた。これをＡ syii.(K)
と略記する。
　蓼i山赤色土〔ＨＲＳ〕
　折山海岸段丘篠層（高位段丘) matrixの赤色±6J（赤色着色剤としてhematite優勢）について，
200 mesh 以下の部分を用いた。色は2.5 YR 6/8 である。これをＨＲＳと略記する。 Hazeyama
Red Soil の略。
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　分　離　試　薬
　ツーレ溶液（比重3.0)
　Hgia 270 g とKI 230 g を蒸発皿にとり，よく混和し，蒸留水80 ml を加え，湯浴上でかくは
んしつつ，液か褐色となり，表面に結晶膜が生じるまで加熱蒸発をつづけ，放冷した後，ガラスフ
ィルターで口過し，さらにミクロフィルターで口過し，ｐ液について比重ガラスを用いて比重３．０
の溶液をつくった。
　ツーレ溶液のpHをガラス電極で測定すると，液か濃厚なため。測定時間の延長とともに徐々
にｐＨ値が変化した。　このような濃厚な溶液についてのｐＨ値については，疑問があるが，比
較のため，電極を挿入して１分後の値は，比重3.0の液において6.50を示した。なお, FezOs,
FeOOH, KaolinはｐＨによって分散，凝集を異にするので，比重を余り変化させぬよう，濃
ＮａＯＨ溶液によって, PH 10.0（1分後）の溶液をもつくった。
　　　　　　　　　　　　　実験方法，結果および考察
　〔1〕ツーレ溶液による分離法の検討
　（1･1）分離法の概要
　試料200 mg を遠心分離管にとり，ツーレ溶液40 ml を加え，充分かくはんして，けん濁させた
後，遠心分離を行い，（浮上部とけん濁部）および沈底部に分け，各々について，ツーレ溶液添加
一遠心分離をくりかえし，メンブランフィルター（富士フィルム，ミクロフィルター, FM-120)
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を用いて吸引口過水洗し，重量を測定した。
　（1･2）ツーレ溶液の吸引口過とメンブランフィルターの重量補正
　ツーレ溶液を濃厚のまま，メンブランフィルターを用いて吸引口過し，水洗回数も少ない場合に
は，フィルターの重量に変化をきたす。吸引口過時のツーレ溶液について，水での希釈の有無，吸
引口過後の水洗回数について，次のような組合せで実験を行った。
　　　　　　　　　　　　ツーレ溶液の吸引口過，水洗の条件
ロ過時の希釈倍率
｜ [希尚ｆ］
　６　　ｆ
口過後の水洗回数(１回水10 ml 使用)
???
????
? ?
　吸引口過後のフィルターの風乾重W (mg)は実験前のフィルターの風乾重7o（mg）より増加
したので，補正率ｙ＝Ｗ／Ｗｏを求めた。実験結果はTablel のとおりである。
Table 1、Ｃｏｒｒｅｃtｉｏｎｆａｃtｏｒｏｆ ｗeighｔ ｏｆ ｍｅｍｂｒａｎｅｆｉｌtｅｒ
dilution magni-
fication　of ・
Thoulet solution
before filtration
number of times
in　washing with
water･after filtra-
tion
　(10 ml water
　per time)
weight　of･　filter
after filtration
　　　W (mg)
weight of original
filter
　　　Wo (mg)
correction factor
　　　y＝笠
　　　　　県）
１
５
ﾚ･Ｊ
削㈲ 川レ
15 屈1回 がし
昇一
　６
Ｘ
５ ぽ田,ロ ﾚ１ ||レ
15 烈圧 削ト
1.04
1.06
1
1.04
1.02
　これらの結果より，ツーレ溶液をメソブランフィルターで吸引口過する場合には，口過に先だっ
て水で希釈する必要があり，濃厚液をそのまま口過した場合には，水洗回数を増しても，フィルタ
ーの重量変化を防ぎえないことがわかる。上記の実験から，次の方法を口過条件として選んだ。
メンプランフィルターによるツーレ溶液の吸引口過法
ツーレ溶液の用量…………………………40 ml
富士フィルム，ミクロフィルター, FM-120
　ツーレ溶液を水で６倍に希釈し，メンブランフィルターを用いて吸引口過を行い，１回10 ml の
水で15回水洗し，フィルターを風乾した値W (mg)はもとのフィルター重ｙo（mg）に補正率
104を乗じて, WJ = Wによって求められる。／＝奈＝104である。
　試料より分離した部分を吸引口過したものの風乾重を5 (mg)とすると，（,S十Ｗ）の合量が求
められる。 W^f = Wによってｙを求めると，（Ｓ十ｙ）－ｙ＝（Ｓ十Ｗ（ぴ）－Woｙ＝,Sをうる。
　（1･3) Kaolinけん濁ツーレ液よりのKaolinの回収
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　Kaolin 200 mg にツーレ溶液（比重3.0）40 ml を加え，充分かくはんして，けん濁液をつくり，
水で希釈し，メンブランフィルターを用いて吸引口過し，水洗して, Kaolinの回収率を求めた。
その結果はTable 2 のとおりである。
　　　　　　Table 2ヽＲｅｃｏｖｅりｏｆ ｋａｏｌｉｎｆｒｏｍ ｆｅａｏｌｔｎｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｔむitii　Ｔｈｏｕlet ｓolｕtｉｏｎ
　　　　　　　（kaolin（２００) ｍｇ ｉｊｕａｓｕｓｅｄ）
　　　　　　　Ａ　:　weight of （ka011n十filter) after filtration and air-drying
　　　　　　　Wo :　weight of original filter
　　　　　　　／　:　correction factor
（jyｼ），See
Table l
　　　　　　　W :　correction weight of filter
dilution
mag-
nification of
Thoulet solu-
tion before
filtration
number of
times in wash-
　ng with wa-
ter after filtra-
tion
　(10 ml water
　per time)
　Ａ
(ｍｇ)
恥
(mg)
／ W=fWo
　(mg)
kaolin
(mg)
A-W
recovery
percentageof kaolin
悩‰00
１
５ 訃ｉ 臼㈲ r.75 廿日出回
訃●，
15 作目 ﾚ･ 1.77 計り針目幻出
６
５
訃日 がし 1.12 訃,ロ 皆目訃。
15 出回 Eド 1.04 剔ﾄ， 訃,目 訃,日
　Kaolir･の回収率
　Kaolin 200 mg がツーレ溶液（比重3.0) 40 ml にけん濁した液からの，メンブランフィルター
を用いての吸引口過，水洗によるKaolin回数率は，（1･2）におけるツーレ溶液のみの口過水洗の
条件と同様，けん濁液を水で６倍に希釈して吸引口過し, 15[I1の水洗Ｏ回10 ml の水使用）を行
い，もとのフィルター重の1.04倍をフィルター重（風帯）となし，尽aolinの回収率を求めた結果
が，回収率100.7％で, 100 %に近く，実験誤差が小さいことを示した。
　（1･4) Kaolinけん濁液の比重と遠心分離効果　　　　し
Ｆｅ２０３およびＦｅＯＯＨはツーレ溶液にけん濁させて遠心分離すると容易に沈底するか, Kaolin
の浮上は遅い。
　Ｚを沈底時間，jz］1を遠心器の回転軸から粒子までの距離，jｒ2を遠心器の回転軸と器底との距離，
のを回転角速度，りを液の粘度係数，γを粒子半径，j1を液の比重，ｊを粒子の比重とすれば
となる。
　いま, a-FezOs-Kaolin混合物のツーレ溶液によるけん濁液について，心をa-Fe2O3の比重，
心をツーレ溶液の比重，心をKaolinの比重，４をα-Fe203の有効粒子半径，ＴｔをKaolinの
有効粒子半径，η７をツーレ溶液の粘度係数とし，醜＞ｄＴ＞ｄｔ,とする。
　α-FejO.の沈底時間をらとし，を，八, d^, d-r以外め部分をＣで示すと(1)のようになる。
(1)
(2)
(3)
2｡58
1.45
6.04尺
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Z４=
　　　勿
ぴ(心一心)
Ｃ
次に, Kaolinの浮上時間を４とすれば(2)のようになる。
Ｚ　－　　　　り゛　　　Ｃ/　゛‾ a2(寿一2ｙ
　合成α-Ｆｅ２０３とKaolinについては，?1＞４で, Kaolinの浮上とα-Ｆｅ２０３の沈底を同時に
早く行うには，心と心の差を大に，すなわち乙をより大きくすることになるが，ツーレ溶液
のηが大になる。
　以下の項に記するように，両者の分離にういては，〔浮上Kaolin (大部分）十けん濁Kaolin (一
部分）〕と〔沈底α-Fe2O3〕の両者を分離するので，沈底α-Ｆｅ２０３部に，けん濁Kaolinの一部
が爽雑してこないために，けん濁部のKaolinが少なく，浮上部をできるだけ早く，多くする必要
がある。
仇
尺
Table 3 は，ツーレ溶液の比重を４種選び，らとの関係を求めたものである。
　　　　　　　　　Table 3.　ＦｌｏａtｉｎｇｅｆｆｅｃtｏｆＴｈｏｕletｓolｕtioれｏ?l kａｏliｎ
S. Ｇ. of kaolin（４）
relative viscosity of Thoulet solution （ηΓ）
floating rate of kaolin （ら）
2｡58
2.76
4.93尺
2｡58
2.10
niK
2.58
1.90
4.75尺
　Kaolinの浮上の効果は心＝３．０が適当である。
　Table 4 は（心一心）を大に，すなわち心を大（乙＝3.14）にしたため，を増大の影響によ
って，浮上効果をやや減少させた例である。
　　　　　　　Table ４， Ｒｅｌａtｉｏｎｓbetｖｏｅｅｎｓｅｐａｒａtｉｎｇｅｆｆｅｃt　offeooiiｔtａｎｄｓμｃ禎ｃ
　　　　　　　　ｇｒａｖitｙ ｏｆｒhｕlet ｓolｕtiｏｎ
S. G. of Thoulet
solution
　　　　(ら)
　　　　　　3.02
time of centrifuging
　　　(minute)
　　(3500 RTM)
????
* 200 mg kaolin in 400 m1 Thoulet solution
percentage recovery of kaolin on
the surface layer in kaolin一Thoulet
suspension*
　　　　　　　　　　　91.4
　　　　　　　　　　　92.0
　なお，温度をあげると粘度がさがるか，液中の粒子の運動がみだされる。液温を40°Ｃにすると，
重3.02のツーレ溶液の比粘度が2.10から1.79とさがり，らが4.07Xとなるが，40°Ｃでの操作は
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不便であり，室温で, dr = 3.0を選ぷこととした。
　ツーレ溶液の比重の選定
　比重3.0とする。
α一Fe^Os kaolin
　　{l+ 9)mixture
　　　　200mg
Pi (precipitate)
←Thoulet solution (S.G･，3. 0）
　　　　40ml
I (suspension)
←centrifuging) 1.
Si
centrifuging 2 →
←fill up to 40ml ヽvith
　　Thoulet solution
←centrifuging 5
(Si)
　　surface］に
ボ如
）
←fill up t0 40ml 、with
　Thoulet solution
(precipitate) S２
centrifuging 3 →
　surface
　　andsuspension
←fill up t0 40ml with ・
　　Thoulet solution
S３
centrifuging 4→
←Thoulet
　　　solution
　巴」
ff-Fe2O3
S４
刊
tｒａtiｏｎ
←Thoulet solution
←centrifuging 6
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ｋａｏ】in
Fig. 1. Operation of centrifugal separation of HKM* susDension with Thoulet solution.
　　　　　　　＊　α-Fe2O3―kaolin (1+9) mixture
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　〔2〕試料からのツーレ溶液による遠心分離
　（2･1) a-Fe2O3 － Kaolin （1＋9）混合物(HKM)のツーレ溶液による遠心分離
　内径2.６ cm, 50 ml 容の遠心分離管にHKM 200 mg をとり，比重３．０のツーレ溶液40 m1 を
加え，充分かくはんし，けん濁させてSO（けん濁液）となし，１分間3,500回転で10分間遠心分
離を行った後, p. (沈底部，主にa-FeiOs)とS1（液面部およびけん濁部，主にKaolinで, Kaolin
の大部分は液面部）に分け，S1には，さらにツーレ溶液を追加して全量を40 mlとなし。かくは
んして遠心分離の後, P(SO (沈底部）はP1と合してP2とする。 S2（液面部およびけん濁部）
にはツーレ溶液を追加して40 ml となし，同様に遠心分離した。　このようにして，けん濁部中に
わずかに混合したα-Fe2O3を除いて沈底部に集めてP4とし，ツーレ溶液を加えてけん濁させ，
P5とＳ（Ｐ４）に分け，同様にして，P6とＳ（P5）をえ，P6をもって分離α-FejOsと･した。 S2
から分離したＰ（S2）はP3に，S3から分離したＰ（S3）はP4に合した。 P4 から分離したＳ（Ｐ４）
はS4と合してS5とした。 P5から分離したＳ（Ｐ５）はS5と合してS6となして分離Kaolinと
した。これらの操作をFig. 1に示す。
　Table 5 はこのようにして分離した全回収量（供試HKM 200 mg）を示したもので，回収率は
95％であり，回収されなかった５％は遠心分離管壁への付着，その他の実験誤差によるものと考え
られる。分離物を100としたとき，α-Ｆｅ２０３（P6）は8.7, Kaolin (Seより）は91.3で，もとの混
　　　　　　Table 5. Ｒ。ｃｏｖｅりｏｆａ-ＦｅｉＯｉａｎｄｋａｏｌｉｎｆｒｏｍｔhe ｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｏｆ･ＨＫＭ＊
　　　　　　　ｘｕitii　Ｔｈｏｕlet ｓolｕtion bｙ ｃｅｎtｒげｕｇａｌ　ｓｅｐａｒａtｉｏｎ
　　　　　　　　　＊α･Fe2Os―kaolin (1 + 9) mixture
No.
totalseparation
　　　　　(mg)
percentage recovery
　toial separation 100
　　七P6　　　from S6
（α-Fe2O3) (kaolin)
１
２
３
４
ﾚ,，三戸 レUﾄ
original mlχture 200 10　　　　　90
times centrifuged = 6
　　　Table　6. Ｃ。ｎ£ｅｎｔ ｏｆ ＦｅｉＯａ ａｎｄ ＡＩ、､０≫ｉｎ ａ-ＦｅｉＯ≫ ａｎｄ ｋａｏｌｉｎ ｓｅｐａｒａtｅｄ ｆｒｏｍ
　　　　ｔｈｅ ｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎ　ｏｆ ＨＫＭ＊･ｗith Thoｕlet ｓolｕtion by ｃｅｎtｒifｕｇａｌ ｓｅｐａｒａtｉｏｎ
　　　　　　　　＊α･Fe2O3―kaolin (1 + 9) mixture
　Sample
(air･dried)
Fe2O3　AhOs
　（％）　（％）
conversionpercentage
as synthesized　　　　　　　as　kaolin
a-Fe2O3
total
α-Fe2O3 from P6
kaolin from S6
87.3　　1.7
　1,2　　18.7
87.3×茫贈縦　　1.7×昌マJ
　12べ≒ぶ　18.7回礼㈹
雨
(閤
Synthesized a･Fe2Os
kaolin
95.2　　0.0
　0.0　　20.0
95.2×-JjtgF=100　　　　　　　－
　　　　－　　　　　　’　20.0×ヽ-jlﾀﾞﾚ＝100
100
100
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Tabχｔ l. Ｒｅｃｏ、ｅり可ａ-ＦｅｉＯ≫ ａｎｄ ｋａｏｌｉｎｆｒｏｍ the ｓｕｓ|>ｅｎｓｉｏｎｆ
　　　　　　＊α･Ｆｅ７０３－ka011n（1＋9）miｘtｕrｅ with wetting-drying
　　　　　　7－1　Sｕｍｐｌｅ ｏｆ １０　ｒｏｕｎｄｓｌむｅttｉｎｇ-ｄりｉｎｇ-ｒｅｐｅtiｔiｏｎ
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　times
6
No.
totalseparation
　　　(mg)
percentagerecovery
、.　total separation 100
　-P6　　　　　from
S6
　(a-Fe2O3)　　　(kaolin)
１
２
３
４
B I 1
192.2 レ 8.4　　　　　　　91.6□卜.6　　旧ﾄ.48.3　　　　　　　91.7
original mixture ‘200
？ 　 ｉ
10　　　　　　　　　90
７－２ Sａｍｐlｅ ｏｆ ５０ rＯほｎｄｓ ｔむｅttｉｎｇ－ｄｒｙｉｎｇ一
１
２
３
４
IH I
193.2 ﾚj 8.3　　　　　　　91.7判卜.o　　副ﾄo
8.2　　　　　　　91.8
original mixture 200 10　　　　　　　　　90
Table １　Ｃｏｎtｅｎt　ｏｆ Ｆｅ^Ｏs ａｎｄ ＡＥ２０３　in　ａ-ＦｃｊＯ３ ａｎｄ ｋａｏｌｉｎ ｓｅｐａｒａtｅｄ
　　　　　　　＊α･Fe2O3-kaolin (1 + 9) mixture with wetting―drying―
　　　　　　　　8－Ｘ　Ｓａｍｐｌｅ ｏｆ １０　ｒｏｕｎｄｓ ･ｕｕｅttｉｎｇ-ｄｒｙｉｎｇ-ｒｅｐｅtitiｏｎ
　Sample
(air-dried)
o-Fe2O3 from Ｐ6
kaolin from Ｓ6
α･Fe2O3 from Ｐ6
kaolin from Se
Fe2O3
(％)
85.1
times　centri-
こ
total
1,2
1.9　　18.8
85.8 2.2
2.3　　18.4
(閤
(制
ｍ
94.4
(100)
AhOa
(％)
conversion percentage
as synthesized
α･Fe2O3
85.1×一一j9ﾑ＝89
　　　95.2 (93.-
1,9×
８
???ー
て剔
as　kaolin
1,2× =回
18.8×i°^ = 94 0
　　　　20. 0 (97. 9)
2　Ｓａｍｐｌｅ ｏｆ ･５０ ｒｏｕｎｄｓ ｔむｅtttｊｉｇ―ｄｒｙｉｎｇ－
85.8×岩yまレフ2ぺ訃a図
2.3×器帖ト18.4×器回
合物は10, 90である。比率にすれば，もとの混合物か1:9に対して，分離物では1 : 10.4であった。
　分離中のFe2O3, AljOa含量と，これらの値から，もとの合成a-FeeOs中のＦｅ２０３含ｍ，
Kaolin中のA12O3含ｍを基準にして，合成α-Ｆｅ２０３およびKaolinに換算した結果（分離物の純
度を換算）をTable 6 に示す。　　　　　　　　　　・
　（2･2）　α-Ｆｅ２０３－Ｋａｏｌｉｎ（1＋9）混合物の乾湿くりかえし（90°Ｃ）試料(HKM(WD))のツー
レ溶液による遠心分離
　内径2.６ cm, 50 ml 容の遠心分離管に, HKM (WD) 20C ｍｇをとり，比重３．０のツーレ溶液
189
???????????
91.5
90
75
HＫＭiWD)＊　ｘｖith Thoｕlet ｓolｕtion bｙ ｃｅｎtｒifｕｇａｌｓｅｐａｒａtｉｏｎ
-repetition (90°Ｃ)
(90°Ｃ)
centrifuged
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　¬
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　12
totalseparation
　　　(mg)
percentagerecovery
　　　　total, separation　100
　　　七P12　　　　　　　　、from
S12
（α･Fe2O3)　　　　　　　(kaolin)
||| | 1
188. 9 汗｡ レ　汗,ニ
200 10　　　　　　　　　　　　90
repeti£ion（90°C）
200
190.5
94.7
94.4
95.9
96.0
???? ???
10
91.9
91.2
91.4
91.4
fｒｏｍ tJie ｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎ０／ ＨＫＭCWD)＊　Ｔｕitfi Thoｕlet ｓolｕti・n b:ｙ ｃｅｎtｒifｕｇａｌｓｅｐａｒａtｉｏｎ
repetition (90°Ｃ）
（90°Ｃ）
fuged
　sample
(air･dried)
α･FesO3 from Ｐ１，
kaolin from Sl2
rｅｐｅtitｉｏｎ（90°Ｃ）
α-Fe2O3 from Ｐ12
kaolin from Ｓ12
Fe2O3
(％)
88.1
AhOs
(％)
2.4
1.1　　19.3
82.8 2.3
1,4　　19.4
88
conversion percentage
as synthesized
α-Fe2O3
1｡1×
8｡28×
１
計刺
うお
100
95.2(88.3
??
1｡5
15）
as　kaolin
2｡4×iM_ = i2.0
　　20.0（11.5）
19.3×音更
???
19,4ｘj1＝97
　　　20.0（98.
??????
total
ｍ
(図
(㈲
(㈲
40 ml を加え，（2･1), Fig. 1の方法と同様に処理して，けん濁液からα-Ｆｅ２０３とKaolinの分離
を行った。これらの結果をTable 7 に示す。
　分離物中のFezOs, AlzOs含量を，これらの値から，もとの合成a-Fe2O3中のＦｅ２０３含量，
Kaolin中のA1203含ｍを基準にして，合成α-Ｆｅ２０３およびKaolinに換算した結果（分離物の
純度を換算）をTable 8 に示す。
　（2･3) Kaolin共存下で合成したα-Ｆｅ２０３（Ｈsyｎ.（Ｋ））のツーレ溶液による遠心分離
　Hsyii.(K) 200 mg に比重３．０のツーレ溶液40 ml を加え，（2･1)> Fig. 1　の方法と同様に処
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Table 9. Recoveryがα一几2(:)3 ａｎｄ ｋａｏｌｉｎｆｒｏｍ the ｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎ.０ｆ Ｈｓｕｎ.(£)＊
　■ｗith Thoｕlet ｓolｕtion b:ｙ ｃｅｎtｒifｕi
　　＊α-Fe2O3 synthesized in the exsistence of kaolin
No.
??
??
??
total
separation
　　(mg)
１
???
97
94.
２
３
???????
percentage
recovery
?
??
??
??
?? ??―
?―
?
??
97.8
　total separation　100
乙丿心‾″ぺP12　　　　　　　from
(α-Fe2O3)
????????
0.4
from Ｓ６
(kaolin)
99
99
99
99
理して，けん濁液からa-FezOsとKaolinの分離を行った。これらの結果をTable 9 に示す。
　（2･4）β-ＦｅＯＯＨ－Ｋａｏｌｉｎ（1＋9）混合物の乾湿くりかえし（90°C, 10回）試料（ＡＫＭ（ＷＤ））
のツーレ溶液による遠心分離
　AKM (WD) 200 mg に，比重３．０のツーレ溶液40巾トを加え，これまでと同様の方法で，β-
ＦｅＯＯＨとKaolinの分離を行った。これらの結果をTable 10 に示す。
　　　Table 10.　Ｒｅｃｏｖｅｒｙ’.ｏｆ!3-ＦｅＯＯＨａｎｄｋａｏｌｉｎかｏｍｔhe ｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｏｆＡＫＭ(WD)*
　　　　･ｗiｔｈ Ｔｈ。ｕletｓolｕtｉｏｎｂ:ｙｃｅｎtｒifｕｇａｌｓｅｐａｒａtｉｏｎ
　　　　　＊β･FeOOH―kaolin (1 + 9) mixture with 10 rounc!S wetting-drying-repetition （90°Ｃ）
times c71trifuged
N0.
totalseparation
　　(mg)
percentage
recovery
　　total separation 100
　　/一-=→
　　P6　　　　　　from
S6
（β-FeOOH) 　　(kaolin)
１
２
３
４
||| | 1
195.4 ﾚﾛ レ　いい
original mixture 200
Table 11.　Ｃｏｎtｅｎｔ ｏｆ　Ｆｅ ａｎｄ ＡｈＯｉ ｉｎ β-ＦｅＯＯＨ ａｒｉｄ ｋａ。lin ｓｅｐａｒａtｅｄ ｆｒｏｍ ｔｈｅ
　ｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎ ｏｆ ＡＫＭ(.WD)* Tui£h ThoｕJet ｓolｕtion b:ｙ ｃｅｎtｒifｕｇａｌ ｓｅ
　　　＊β･FeOOH-kaolin (1 + 9) mixture with 12 rounds wetting―drying―repe-
　　　　tition (90°Ｃ）
Sample
(air-dried)
Fe　　AhOs
（％）　（％）
times　c7trifuged
conversionpercentage
7心(;詣si2ed　　　？ kaolin total
β-FeOOH from P6
kaolin from S16
50.3　　1.6
　2.8　　19.1
50.3×-J^ = 93.3　　1.6×一茸1　= 8.0
　　　53.9（92.1）　　　　20.0（7.9）
2.8XJjMﾚ= 5.2　　19.1×.､琴1＝95.5
　　　53.9（5,2）・　　　20.0 (94.8)
閃
閃
synthesizedβ-FeOOH
kaolin
53.9　　　－
　－　　20.0
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　分離物中の　FezOs, AI2O3含量と，これらの値からもとの合成fi-FeOOH中のＦｅ含量，
Kaolin中のA1203含量を基準にして，合成β-ＦｅＯＯＨおよびKaolinに換算した結果（分離物
の純度を換算）をTable 11 に示す。
　（2･5) Kaolin共存下で合成したβ-ＦｅＯＯＨ（Ａsyｎ.（Ｋ））のツーレ溶液による遠心分離
　Asyn.fK) 200 me に比重３．０のツーレ溶液40 ml を加え，（2･1), Fig. 1の方法と同様に処
理して，けん濁液からβ-ＦｅＯＯＨとKaolinの分離を行ったが，各回とも，沈底部は全くなく，
けん濁部も黄色透明（ツーレ溶液の色）で，β-ＦｅＯＯＨはKaolinとともに液面部のみに浮上し，
分離しなかった。
　（2･6) Kaolin共存下で合成したα-Ｆｅ２０３（Ｈｓyｎ.（Ｋ））およびβ-ＦｅＯＯＨ（Ａｓｙｎ．（Ｋ））の
pH 10 ツーレ溶液による遠心分離
　α-FejOs,　p-FeOOH, Kaolinはけん濁液のpHによって分散，凝集の状態を異にする。そこ
でツーレ溶液のｐＨを10（ガラス電極挿入１分後の値，比重に大きな変化をあたえないように，濃
ＮａＯＨ溶液で調節）となして，けん濁液をつくり，遠心分離を行ったが, Hsyn. (K)の場合は，
沈底部がほとんどなく，けん濁部がかすかに濁り, Asyn. (K)も沈底部はなく，けん濁部は透明
で, Hsyn.(K), Asyn.(K)とも，液面部に浮上し，分離できなかった。
　（2･7）折山海岸段丘赤色土〔ＨＲＳ〕
　ＨＲＳについても，比重３．０のツーレ溶液で，けん濁液をつくり，６回の遠心分離を行ったか，
各回とも，沈底部はなく，けん濁部は黄色透明で，すべて液面部に浮上し，分離できなかった。
　（2･8）全試料についての比較
　Table 12 に，全試料についての比較を示す。
　　　　　　Table Ｙｌ. Ｃｏｍｐａｒiｓｏｎ６ｆｓｅｐａｒａtｉｎｇｅｆｆｅｃtｓａｍｏｎｇ the ｓａｍｐｌｅｓ１りith
　　Thoｕleｔ ｓolｕtion bｙ ｃｅｎけifｕｇiｎｇ
Sampletobeseparated mixing ratio separation percentage　impurity
HKM
　Ｃ＝６
α･Fe2O3　　　　　10
kaolin　　　　　　90
　8.7
91.3
8.5％　　　as　kaolin
1.4％　　　as　α-Fe2O3
HKM (WD)
ＷＤ＝１０rounds
　Ｃ＝６
α-Fe2O3　　　　　10
kaolin　　　　　　90
　8.6
91.4
6.3％　　　as　kaolin
l.＼%　　　as　a-Fe2O3
HKM (DW)
WD = 10 rounds
　C=12
α･Fe2O3　　　　　10
kaolin　　　　　　90
　9,3
90.7
11,5％　　as　kaolin
＼.l%　　　as　α･Fe2Os
HKM (WD)
WD＝50 rounds
　C＝6
α･Fe2O3　　　　　10
kaolin　　　　　　90
　8.0
92.0
10.9％　　as　kaolin
2.5％　　　as　α･Fe2O3
HKM (WD)
WD＝50 rounds
　C=12
α-Fe2O3　　　　　10
kaolin　　　　　　90
　8.5
91.5
11.5％　　as ’kaolin
1.5％　　　゛1s　α･Fe,!O3
AKM (WD)
WD＝10 rounds
　C＝6
β･FeOOH　　　　10
kaolin　　　　　　90
　8.4
91.6
1.996　　　as　kaolin
1.196　　　as　β･FeOOH
Hsyn. (K) Fe2O3 in material 10
kaolin　　　　　　90
　0,4
99.6
difficultseparation　　　゛
Asyn. (K) Fe in material　10
kaolin　　　　　　90
difficult　separation
HRS difRicult　separation
C :　times centrifuged
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　ＨＫＭすなわちa-Fe2O3-Kaolin (1+9)の単なる混合物は，比重３．０のツーレ溶液にけん濁
さ,｀せると，６回の遠心分離によって, (10 : 90）→(8.7:91.3)に分離され，これか本分離法の誤差
である。また，分離物はα-Fe2O3部に8.5％のKaolinを, Kaolin部に1.4％のα-FeoOaを不純
物として含み，これが，本分離法の純度である。
　α-Ｆｅ２０３－Ｋａｏｌｉｎ（1＋9）混合物の乾湿くりかえし（90°Ｃ）試料（乾湿くりかえし10回および50
回）においても，β-ＦｅＯＯＨ－Ｋａｏｌｉｎ（1＋9）混合物の乾湿くりかえし（90°Ｃ）試料（乾湿くりか
えし10回）においても，ともに，単なるa-Fe2O3―Kaolin混合物と類似の分離状況を示し。乾湿
くりかえし試料は単なる混合試料と類似の存在状態であった。
　Kaolin共存下で合成されたα-Ｆｅ２０３あるいはβ-ＦｅＯＯＨおよび炉山赤色土中の粘土と赤色着
色剤（α-Ｆｅ２０３）を主とする鉄成分は，上記混合物と異り，全く分離せず，粘土と鉄成分の存在状
態（凝集等）を異にすることを示した。
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　要　　　約
　1) Kaolin多量にＦｅ２０３，ＦｅＯＯＨが混合する系を選｡び，ツーレ溶液を用いて，けん濁させ，
遠心分離によってＦｅ２０３，ＦｅＯＯＨとKaolinの分離を試みた1
　2) Kaolinは関白Kaolinを，Ｆｅ２０３は合成α-Ｆｅ２０３を｡ＦｅＯＯＨは合成β-ＦｅＯＯＨを用
いた。
　3）試料として，次の７種類を選んだ。　　　　　∧
　ＨＫＭ：a-Fe2O3とKaolin (1+9)の単なる混合物。
　HKM(WD)：ＨＫＭに水を添加し，90°Ｃで，乾燥する操作すなわち乾湿くりかえしを行った
試料。
　乾湿くりかえしを10回と50回。
　AKM(WD)：β-FeOOHとKaolin (1+9)の単なる混合物の乾湿くりかえし（90°C, 10回）
の試料。
　Hsyn.(K):Kaolin共存下でα-Ｆｅ２０３を合成した試料。原料の鉄塩より換算したＦｅ２０３と
Kaolinの合成時の比率は（1＋9）であるが, a-Fe2O3の収丘tは換算ｎより低い。
　Asyn. (K):Kaolin共存下でβ-ＦｅＯＯＨを合成した試料で。比率はHsyn.(K)に準じる。
　ＨＲＳ：折山海岸段丘赤色土。（赤色着色剤として, a-FejOs優勢）。
　4）ツーレ溶液の比重はKaolinとα-Ｆｅ２０３，β-FeOOHの中間として３．０を選んだ。
　5）分離は，これらの試料をツーレ溶液にけん濁させ，遠心分離により, p. (沈底部，ほとんど
α-Ｆｅ２０３またはβ-ＦｅＯＯＨ）とS1（けん濁部，ほとんど液面部に浮上し, Kaolinを主とする）
に分けて１回目の遠心分離を終る。次にSIにツーレ溶液を補充し，けん濁させてP(so rSiより
の沈底部）とS2に分け. P(SOはP1と合してＰ，とし，ＲおよびS，を第２回の遠心分離によ
る分離物とする。このようにして遠心分離６回をもって, Pe, Seをえた。
　5）分離物はメンブランフィルターをもって吸引口過し，水で洗浄し，風乾してP6より　α一
Ｆｅ２０３またはβ-ＦｅＯＯＨを，S6よりKaolinをえた。
　口過に際して，ツーレ溶液を濃厚のまま口過を行うと，メンブランフィルターに重量増かおこ
り，もとのフィルタ一重をWoとし，口過，水洗，風乾後の重最をＷとするとｙ＞WToのため，
／（補正率）＝乙が大となる。　ツーレ溶液を水で６倍に希釈し，メンブラ吸引口過し，水で15回
　　　　　　　w.
　（1回10 ml の水）水洗すると/=1.04と小さくなった。
　6) HKMは, 4) 5) 6)の条件で分離すると，実験誤差の範囲内で，満足すべき結果をえた。分
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離したa-Fe2O3中には，少量のKaolinを, Kaolin中には少量のa-Fe2O3を不純物として含ん
だが，これは，この条件での分離の純度である。
　7) HKM(WD), AKM(WD)はＨＫＭと同程度に分離され，混合物は乾湿くりかえしをうけ
ても，単なる混合物と同様の存在状態にあることを示した。
　8) Hsyn.(K), Asyn.(K)は5）6）7）の分離条件ではほとんど分離できず，合成時に多量に
存在したKaolin表面で凝集等の現象を行したのではないかと考えられる。 HRS もこれら二試料
と全く同じ挙動をとった。
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